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Reaction column having low vapour load - has bubble plates with immersion caps having side 

openings for passage of gas phase 

Patent Number : GB2109265 

International patents classification : BOJD-003/20 BOU-010/QO CO7C-O67/00 C07C-069/18 

• Abstract : 

GB2 109265 A Low vapour load reaction column comprises bubble plates with immersion caps of which the side edges comprise openings for the 
passage of gas phase, immersed inlets, outlets and, optionally, inflow and outflow weirs. The column has an internal diameter of 500-3000 mm and 
orifices below each cap. The openings in the plate are such that the dry pressure loss is 15-60 times greater than the pressure difference between the 
liquid column at the inlet and the liq. column at the outlet. 

Used in continuous catalytic esterifi cation of aliphatic carboxylic acids of 2-24 carbon atoms with alcohols in countercurrent e.g. esterification of acetic 
acid with glycerol. Column can also be used for transesterification e.g. myristic acid methyl ester with isopropanol. Esterification can be performed 
with high volume/time yields without disturbances in column operation or without liquid weeping through the column. Reduced cost of plate 
construction. (1) 

EP-82301 B A reaction column for low vapour flow rates comprising one or more bubble plates with bubble caps of which the sides comprise openings 
or perforations for the throughflow of the gas phase, one or more submerged inlets, one or more outlets and, optionally inflow and outflow weirs, 
characterised in that the column has an internal diameter of from 500 to 3000 mm and one or more orifices (4) below each bubble cap (2) of which the 
openings in the plate (1) are designed in such a way that the dry pressureloss occurring under the particular conditions under which the column is 
operated is at least 15 times and at most 60 times as great as the pressure difference between the liquid head and the outlet and the pressure of the liquid 
head at the inlet (8pp)t 

GB2 109265 B Low vapour load reaction column comprises bubble plates with immersion caps of which the side edges comprise openings for the 
passage of gas phase, immersed inlets, outlets and, optionally, inflow and outflow weirs. The column has an internal diameter of 500-3000 mm and 
orifices below each cap. The openings in the plate are such that the dry pressure loss is 15-60 times greater than the pressure difference between the 
liquid column at the inlet and the liq. column at the outlet. 

Used in continuous catalytic esterification of aliphatic carboxylic acids of 2-24 carbon atoms with alcohols in countercurrent e.g. esterification of acetic 
acid with glycerol. Column can also be used for transesterification e.g. myristic acid methyl ester with isopropanol. Esterification can be performed 
with high volume/time yields without disturbances in column operation or without liquid weeping through the column. Reduced cost of plate 
construction. (7pp Dwg.No.l) 

GB2 109265 B A low vapour flow rate column which comprises one or more bubble plates having bubble caps the sides of which comprise a plurality of 
openings or perforations for the throughflow of a gas phase, one or more inlets to the uppermost part of the column which extend below the surface of a 
liquid reactant and one or more outlets from the lowermost part of the column, plates having a diameter of from 500 to 3000mm and one or more 
orifices below each bubble cap, the cross-sectional area of the orifices being such that the dry pressure loss (as hereinbefore defined) occurring is from 
1 5 to 60 times as great as the pressure difference between the liquid head at the outlet and the liquid head at the inlet. 
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Reaktionskolonne und dassen Verwendung 

Die Erfindung betrifft sine ReakUonskolonne «>rgeringe 
Dampfbelastung mit einem oder mehreren GlockenbMen mil 
Taudhglocken, deren Ranken- bzw. Seitenrander Oflhungen 
Oder Enschnitte zum Durchtritt der gasfermigen Phase auf- 
weisen, einen oder mehreren abgetauchten >2il&An emem 
oder mehreren Abiaufen und gegebenenfalls Zuiauf- und 
Ablaufwehren, die dadurch gekennzeichnet iat, dafl sie einen 
jnroren Durchmesser von 500 bis 3000mm .aufweist, eine 
oder mehrere Drosselofmungen (4) unter Jeder Glocke (2) 
aufweist deren Offnungen Im Boden (1) derart ausgebildet 
sind. dafl der unter den Bedingungen des jeweitigen Betnebs 
der Kolonne auflretende trockende Druckverlust mindestens 
16 mal und hochstens 60 mai so groB 1st wie der Druclointer- 
schied zwischen dem Druck der RQssigkeitssaule am Ablaut 
und dem Druck der RQssigkeitssaule am Zulauf. Diese 
Kolonne 1st vzw. zur kontinuiertichen katafytischen Vereste- 
runa von eiiphatischen Carbonsauren mit 2 bis 24 Konlenstoff- 
atomen mit Alkoholen im Gegenstrom in flQssiger Phaw 
bestimmt (3146142) 



Fig. 1 
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1„ Reaktionskolonne fur- geringe Dampfbelastung alt einem 
Oder mehreren Glockenboden mit Tauchogl°cken, deren 
° Flanken- bzw. Seitenrander Offnungen oder Einschnitte 
zum Burchtritt der gasformigen Phase aufv/eisen, einen 
Oder mehreren abgetauchten ZulSufen, einem Oder 
mehreren AblMufen und gegebenenfalls Zulauf- und Ab- 
laufwehren, dadurch gekennzelchnet, 

10 dafl die Kolonne einen inneren Durchiaesser von 500 bis 
3000 mm aufweist, eine oder mehrere DrosselBffnungen 
(4) unter jeder Glocke (2) aufweist, deren Offnungen 
im Boden (1) derart ausgebildet sind, dafl der unter 

15 den Bedingungen des jeweiligen Betriebs der Kolonne 
° auftretende trockene Druckverlust mindestens 15 mal 
und hochstens .60 mal so groB ist wie der Druckunter- 
schied zwischen dem Druck der Flussigkeitssaule (13) 
am Ablauf und dem Druck der Flussigkeitssaule (12) am 

20 Zulauf <, 

2o Verwendung der Reaktionskolonne nach Anspruch 1 zur 
kontinuierlichen katalytischen Veresterung von ali- 
phatischen Carbonsauren mit 2 bis 24 Kohlenstof fatomen 
35 mit Alkoholen im Gegenstrom in flUssiger Phase, 

3o Verwendung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, 
dafl aliphatische Carbonsauren mit 2 bis 6, vorzugs- 
weise 2 bis 4 Kohlenstof fatomen, mit aliphatischen 
30 Alkoholen mit 2 bis 4 Hydroxylgruppen verestert werden„ 

4 0 Verwendung nach Anspruch 3 8 dadurch gekennzelchnet , 
dafl Essigsaure mit Glycerin verestert wird„ 

35 5o Verwendung nach Anspruch 2, dadurch gekennzelchnet, 

dafl Fettsauren mit 6 bis 24 Kohlenstoffatomen mit ali- 
phatischen einwertigen Alkoholen mit 1 bis 6 Kohlen- 
stoffatomen verestert werden Q 
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Reaktionskolonne und dessen Verwendung 

Gegenstand der Erf indung 1st eine Reaktionskolonne fur 
5 geringe Dampfbelastung mit einem oder mehreren Glocken- 
boden mit Tauchglocken, deren Flanken- bzw. Seitenrander 
Of fnungen oder Einschnitte zum Durchtritt der gasffirmigen 
Phase aufweisen, einem oder mehreren abgetauchten Zulau- 
fen, einem oder mehreren Ablaufen und gegebenenfalls 
10 Zulauf- und Ablaufwehren. 

Die Kolonne gemMB der Erf indung kann fur die verschieden- 
sten Reaktionen eingesetzt werden, bei denen eine geringe 
Dampfbelastung in der Kolonne auftritt. Insbesondere be- 
trifft die Erf indung aber auch noch die Verwendung der 
15 nachfolgend im einzelnen definierten Reaktionskolonne 

zur kontinuierlichen katalytischen Veresterung von Car- 
bonsMuren mit. Alkoholen. 

Kolonnen mit einem oder mehreren Glockenboden sind seit 
Jahrzehnten bekannt und werden in grofiem Umf ang einge- 
20 setzt. 

• Bin wesentliches Merkmal dieser GlockenbSden ist r dafl die 
im Kolonnenboden vorhandene Offnung, tiber die die Glocke 
angeordnet ist, im wesentlichen den gleichen Querschnitt 
aufweist wie die daruber angeordnete Glocke. Man kann 
dies auch so definieren, daB Dampf halsquerschnitt , Ring- 
spalt zwischen Dampfhals und Glocke sowie die Summe der 
Dampfaustrittsschlitze praktisch den gleichen FlSchen- 
inhalt aufweisen. 

Diese Glockenboden kSnnen bei Reaktionen und/oder Stoff- 
austauschen in der Kolonne, bei denen nur geringe Dampf - 
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1 belastungen und gleichzeitig hohe FltissigkeitsstSnde 
(Wehrhohe) vorliegen, nicht eingesetzt werden, da sie 
durchregneno Derartige Probleme treten z.B. auf bei 
Verfahren zur kontinuierlichen katalytischen Veresterung, 
6 insbesondere von Fettsauren, wie sie in der DE-AS 25 03 
• 195 beschrieben sind, sov/ie bei Umesterungsreaktionen, 
ZoBo von Carbonsauremethylestern mit Isopropanol oder 
bei der Veresterung von Glycerin mit EssigsMure zu 
Glycerintriacetat. 

10 Unter dem Begriff "geringe Dampfbelastungen" werden im 
Sinne der Erfintag solche Dampfbelastungen verstanden, 
die um den Faktor 5 bis 20, vorz^*eise etwa 10 bis 15, 
geringer sind, als die unter en Ublichen Danpfbelastungen 

15 auf Rektifizierboden. Es handelt sich also in der Praxis 
urn Dampfbelastungen, ausgedriickt durch die vergleichbare 
Luftgeschwindigkeit, bezogen auf den freien Kolonnen- 
querschnitt, im Bereich von etwa 0.05 bis 0.3, vorzugs- 
■weise 0„07 bis 0„2 m/s. 

20 

Zur Losung dieser Probleme 1st aus der DE-AS 25 03 195 
1 eine Vorrichtung bekannt, bei der die innere Glocke von 
i Doppelglockenbodenkolonnen mit einer Bohrung versehen 

ist. Diese Konstruktion hat sich jedoch als verhaltnis- 
26 mS Qig umstandlich erwiesen. AuSerdem kann sie Anlafl 

geben zu Ver stopf ungen , wenn wShrend der Verwendung der 
Kolonne sich darin irgendwelche in den zugefiihrten 
Stromen in geringer Menge enthaltene Produkte anreichern, 
" die sich in den verhaltnismaBig engen Zwischenraumen 
30 zwischen den beiden Glocken aufbauen. Dies ist z.B, der 
Fall bei irgendwelchen Crackprodukten, die bei der Ver- 
. esterung von Fettsauren mit Alkoholen mit den uber- 

hitzten Alkoholdampf en in die Kolonne eingetragen werden 
konnen. Die Doppelglocke kann sich zusetzen, so daB die 
35 Kolonne staut. 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabenstellung 
" zugrunde eine Kolonne zu schaffen, die eine einfache _ 
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1 Konstruktion aufweist und die oben beschriebenen Nach- 
teile zumindest weitgehend nicht aufweist bzw. bei der 
Verwendung die genannten Storungen zumindest weitgehend 
vermeidet . 

5 Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist demgemaS eine 
Reaktionskolonne fur geringe Dampfbelastung mit einem 
Oder mehreren GlockenbSden mit Tauchglocken, deren 
Flanken- bzw. Seitenrander 5ffnungen oder Einschnitte 

10 zum Durchtritt der gasformigen Phase aufweisen, einen 
Oder mehreren abgetauchten Zulaufen, einem oder mehreren 
Ablaufen und gegebenenfalls Zulauf- und Ablaufwehren, 
die dadurch gekennzeichnet ist, daB die Kolonne einen 
inneren Durchmesser von 500 bis 3000 mm aufweist, eine 

15 oder mehrere Drosseloffnungen 4 unter jeder Glocke 2 
aufweist, deren Offnungen im Boden 1 derart ausgebildet 
sind, daB der unter den Bedingungen des Jeweiligen 
Betriebs der Kolonne auftretende trockene Druckverlust 
mindestens 15 mal und hochstens 60 mal so groB ist wie 

20 der bruckunterschied zwisohen dem Druck der Fliissigkeits- 
saule 13 am Ablauf und dem Druck der Fliissigkeitssaule 12 
am Zulauf. 

Wie bereits dargelegt, kann die Reaktionskolonne der 
25 Erfindung filr die verschiedensten Reaktionen eingesetzt 
werden, Vie spater noch erlautert wird. 

Besonders vorteilhaft kann die Kolonne gemSB der Er- 
" findung jedoch verwendet werden fiir die kontinuierliche 
30 katalytische Veresterung von Fettsauren mit Alkoholen im 
Gegenstrom in flussiger Phase, ahnlich wie sie in der 
DE-AS 25 03 195 beschrieben ist. 



Die Tauchglocken der Kolonne gemaB der Erfindung ent- 
sprechen dem Stand der Technik und weisen die Ublichen 
dffnungen oder Einschnitte zum Durchtritt der gasformigen 
Phase auf . Die gesamte von den Glocken auf einem Boden 
eingenommene Flache betragt dabei zweckmaBig 5 bis 40 J6, 
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1 a bezogen auf den freien Volumenquerschnitt, abztiglich der 
durch Zulauf und Ablauf eingenommenen FlSche. Die Kolonne 

; enthalt in der Regel, wie gemSB dem Stand der Technik, 
mindestens 5 BSden. Technische Kolonnen enthalten in der 

: 5 Regel mindestens 20 , vorzugsweise mindestens 25 B8den. 
• Die obere Grenze kann bei 100 BGden, vorzugsweise bei 

j 80 BSden liegen. 

i 

! Das Verhaltnis der Dampfdurchtrittsflache durch die auf 
10 einen Boden aufgesetzten Glocken zuin freien Kolonnen- 

querschnitt wird zweckmSBig im Bereich von 0.3 bis 6 %„ 

vorzugsweise im Bereich von 2 bis 5 % 9 aufgeteilt. 
"* ZweckmSBig wird dies auf mindestens je h Offnungen oder 

Einschnitte pro Glocke zum Durchtritt der gasforraigen 
15 Phase verteilt. In technischen Glocken liegen etwa 10 

bis 20, vorzugsweise etwa 12 bis 18 ftffnungen oder Ein- 
i schnitte pro Glocke vor. 

Diese Offnungen weisen zweckmaBig einen Durchmesser von 
20 2 bis 5 mm auf, oder sie sind als Schlitze ausgefUhrt, 
I die gleichmSBig am Umfang verteilt sind und einen Quer- 
! schnitt aufweisen, der im wesentlichen dem Querschnitt 
I der oben erwahnten Bohrungen entspricht. Die Bohrungeh 
* ! befinden sich zweckmSBig in etwa 5 bis 10 mm HShe iiber 
.25 dem Boden j Schlitze beginnen in der Regel am unteren 

Rand der Glocke, Oder 3 bis 10 mm dariiber. 

; Ein wesentliches Merkmal der Erfindung ist, dafl die 
Boden einen Durchmesser von 500 bis 3000 mm aufweisen. 

30 Bei BSden mit einem geringeren Durchmesser treten die 
Probleme, die eingangs erwMhnt wurden, nicht besonders 
stark auf o BSden mit groBeren Durchmessern werden in 
der Praxis, kaum eingesetzt. Bevorzugt liegt die untere 
Grenze bei etwa 800 mm, besonders bevorzugt bei etwa 
3 ^ 900 mm. Die obere Grenze fur den Durchmesser wird prak- 

! tisch von der Festigkeit des Materials des Kolonnen- 

gantels begrenzt und liegt bei dem jetzt in Frage kommen- 

' den Durch satzen zweckmaBig bei etwa 2000 mm, bevorzugt 

Ijg/ HC^MJ-.'N A^l GMBH ivV> - . V_tf«0<cN TH_ ll£3 l-^Wa: 
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1 bel 17Q0 mm und besonders bevorzugt bei 1500 mm. 

Jeder Boden weist einen Oder mehrere abgetauchte Zu- 
ISufe auf, einen Oder mehrere AblSufe sowie gegebenen- 
5 falls Zulauf- und Ablauf wehre und gegebenenfalls Vor- 
• richtungen zur Beheizung. In der Praxis werden in der 
Kegel tiber die H6he des Ablaufwehres Fltissigkeits- 
stMnde von etwa 80 bis 500 mm, vorzugsweise von min- 
destens etwa 100, besonders bevorzugt mindestens etwa 
10 120 mm eingesetzt. Die obere Grenze fiir den FlUssig- 

keitsstand liegt zweckmaflig bei 400 mm, besonders bevor- 
zugt bei etwa 300 und noch starker bevorzugt bei etwa 
200 mm. 

15 Beim Betrieb derartiger Kolonnen bildet sich ein Flttssig- 
keitsgradient zwischen Zulauf (gegebenenfalls Zulauf- 
wehr) und Ablauf (gegebenenfalls Ablaufwehr) aus. Dieser 
hangt von vielen Parametern ab, z.B. der Dichte der 
Fltissigkeit, der Viskositat der Fltissigkeit und der 
20 Flussigkeitsbelastung (Volumenstrom bezogen auf die 

Vehrbreite). In jedem Fall ist der FlUssigkeitsgradient 
jedoch ein beim Betrieb einer Kolonne unter gegebenen 
Bedingungen sich einstellender Wert, der gemessen werden 
kann. Er bewirkt, daB der Fltissigkeitsstand am Zulauf 
25 h8her ist als am Ablauf. Der Unterschied in der Fliissig- 
keitshShe am Zulauf und Ablauf hat bei Kolonnen der 
oben beschriebenen Art ein solches Ausmafl, daB sich am 
Boden ein Unterschied im hydraulischen Druck von 0.1 bis 
2, vorzugsweise von 0.5 bis 1.5 mbar pro Meter Entfernung 
30 zwischen Zulauf und Ablauf einstellt. Diesen Druckunter- 
schied kann man wie folgt messen: Man betreibt die Ko- 
lonne mit verschlossenen Glocken hinsichtlich der 
Fltissigkeitsbelastung unter Bedingungen, unter denen die 
Reaktion oder der Stoffaustausch durchgefiihrt werden soli. 
35 Der Einfachheit halber verwendet man hierfiir als Vor- 
richtung einen Modellboden, der den BSden in der tat- 
sSchlich verwendeten Kolonne entspricht, wnd der bei Um- 
gebungstemperatur und -druck, d.h. bei etwa'25°C und 




31.46142 



D 6457 



r 



5 



10 



16 



30 



Atm.-DrucK betrieben wird und nach oben off en ist„ so 
dafl der Fltissigkeitsstand an den genannten Stellen 
einfach gemessen werden kann. Da diese Messung hinsicht- 
lich Temperatur und Druck also nicht unter den Be- 
dingungen durchgeftihrt wird, unter denen die Kolonne 
spSter im Jeweiligen Fall betrieben wird, muB der Modell- 
versuch unter Verwendung solcher Flussigkeiten und 
Fltissigkeitsbelastungen durchgefiihrt werden, die unter 
Anwendung der ftmlichkeitslehre (hauptsachlich der 
Reynolds- Analogie) errechnet werden aus den Betriebs- 
bedingungen beim spateren beabsichtigten Betrieb der 
Kolonne. Es kann dabei erforderlich sein, im Modell- 
versuch auch andere Temperaturen als Umgebungstemperatur 
und andere FlUssigkeiten als Wasser anzuwenden. Der so 
ermittelte Wert entspricht hinsichtlich der praktischen 
Bediirfnisse der Erfindung dem dann beim tatsachlichen 
Betrieb der Kolonne auftretenden ¥ert. Man kann aber auch 
in die tatsachlich betriebene technische Kolonne geeig- 
nete Vorrichtungen zur Messung der Flussigkeitshohen an 
den genannten Stellen einbauen. 

Sin wesentliches Merkmal der Erfindung liegt nun darin, 
daB unter.Jeder Glocke Drosseloffnungen ausgebildet sind, 
die einen so genannten trockenen Druckverlust beim Durch- 
strbmen des Bodens bewirken. Diesen trockenen Druckver- 
lust karin man wie folgt messen: Man verstopft in einem 
Modellboden,. wie er oben beschrieben wurde, das Ablauf- 
rohr. Bei einer vergleichbaren Luftgeschwindigkeit, wie 
sie der Dampfbela stung beim Betrieb der Kolonne ent- 
spricht, wird von unten durch den Modellboden ein Luft- 
massenstrom gedrttckt. Auf dem Boden befindet sich keine 
Fltissigkeit. Die Druckdiff erenz zwischen dem Luftdruck 
unmittelbar unter und unmittelbar iiber dem Boden ist der 
trockene Druckverlust. Auch bei dlesem Modellversuch 
entspricht der so ermittelte trockene Druckverlust aus- 
reichend genau dem beim tatsachlichen Betrieb der Kolonne 
auftretenden Druckverlust im Betriebszustand. 
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1 Eine wesentliche Lehre der Erfindung besteht darin, daS 
dleser trockene Druckverlust 15 bis 60 mal so groB sein 
muB wie der hydraulische Druckunterschied aufgrund deB 
FlUs sigkeit sgradi enten . 

6 

Man testet auf diese Weise KolonnenbSden mit verschiedenaa 
DrosselSffnungen und ermittelt die jeweils zutreffende 
GrSBe der Drosselciffnungen fiir den speziellen Anwendungs- 
fall. Durch Serienmessungen kann man Diagramme mit den 
10 in Rede stehenden Parametern aufstellen, so dafl dann 
zukiinftige Messungen entfallen kb'nnen. Es kann dann fur 
einen bestimmten erwlinschten Anwendungsfall aus soge- 
nannten Druckverlust-Charakteristiken die entsprechende 
Drosselbohrung ermittelt werden. 

16 

Bevorzugt betragt der trockene .Druckverlust mindestens 
das 20fache, und besonders bevorzugt mindestens das 
25fache des genannten hydraulischen Dru^gnrtg^leds, 
Maximal betrSgt der trockene Druckverlust/ das 5T>fache, 

20 besonders bevorzugt das 35fache des hydraulischen Druck- 
unterschieds. Auf Jeden Fall muB der trockene Druckver- 
lust so gewahlt werden, daB ein Durchregnen der Kolonne 
in Jedem Bereich verhindert wird. Bel manchen Reaktionen 
Oder Stoffaustausch P 7°?c^ui e, bedoch die Dampfbelastung am 

25 Kopf der Kolonne stark abweichen von derjenigen im unte- 
ren Bereich, und zwar aufgrund der unterschiedlichen 
mittleren Molekulargewichte der in der Dampfphase vor- 
,> liegenden Stoffe. In einem solchen Fall kann es erfor- 
derlich sein, dafl im oberen Bereich der Kolonne die 

30 Drosselbohrungen eine andere GrSBe aufweisen als im unte- 
ren Bereich , urn ein Durchregnen in alien Bereichen der 
Kolonne zu verhindern. Aus energetischen GrUnden sollte 
der trockene Druckverlust so niedrig wie mSglich gehalten 
*> werden, natiirlich aber so hoch sein, dafl ein Durchregnen 

36 der BSdeh vermieden wird. 



Die Form des Querschnitts der Drosselbohrungen kann 
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1 witen Bereichen schwanken,, Aus GrUnden der einfachen 
Herstellung werden in der Regcl kreisrunde Bohrungen 
zweckmaflig sein. Es 1st aber moglich, auch andere geo- 
aetrische Formen, z.Bo Quadrate oder Rechtecke filr die 

6 5f£nungen vorzusehen. 

Ea 1st auBerordentlich Uberraschend, daB durch diese 
verblllffend einfache Kbnstruktion z.B, Veresterungs- 
reaktionen bei hohen Raum/Zeit-Ausbeuten durchgefUhrt 

10 werden kbnnen, ohne daB St8rungen-beim Betrieb dor Ko- 
lonne auftreten oder diese durchregneto Die Kosten fUr 
die Herstellung eines Bodens fcemafl der Erfindung sind 
aufgrund dor cinfaohcren Konr.U-ukt.ion naturgem?i!3 erheb- 
lich geringer als dor Btiden, wle r.ie in der clngnngs 

IB erwahnten DE-AS 25 03 195 boschriebon sind. 

Gegenstand der Erfindung 1st v/elterhin die Vci-wendung 
der oben beschriebenen Kolonne zur kontinuierlichen 
katalytischen Veresterung von aliphatischen Carbonsauren 

20 mit 2 bis 2k Kohlenstoffntomeri mit Alkoholen ira Gegen- 
strom in flUssiger Phaceo Noch einor Aur.rtihrungRform 
kCnnen aliphatische Corboneauren mit 2 bis 6, vorzugs- 
weiae 2 bis k Kohlenstoffatomcn, mit aliphatischen 
Alkoholen mit 2 bis k Hydroxylgruppcn vorestert werden. 

26 Ein technloch besondors wichtJges Hcispiel hierfUr ist 
die Veresterung der Eosignliurc mit Glyzorino Nach ciner 
anderen AusfUhrungn form werden Fettnfiurcn mit 6 bis 24 
Kohlenstoffatomen mit aliphatischen einwertigen Alko- 
holen mit 1 bis 6 Kohlenstorfntomen vercstert. Es handelt 

80 aich hierbei um die Ublichen Veresterungen in der Fett- 
chemieo Beispiele fiir solche Fettsauren sind Talgfett- 
sSuren, KokosfettsMuren, Sojaolf ettsauren, Palmfett- 
sSuren und sonstigo FottnHuren und deren (Semifine pflfmz- 
licher und tierischer Hcrkunrt. Air, Alkohole hnben be- 

35 Bonders technische Dedeutung Methanol, Athanol 0 n- und 
Iso-Propanol, n-Butanol und gegebenenfalls die Isomereno 
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I Die Kolonne gem&3 der Erf indung kann auch fUr Umesterungs- 
reaktionen, z.B. Myristinsauremethylester mit Iso-Propanol 
zu Isopropylmyristat eingesetzt werden. Weitere Beispiele 
hierfiir sind die Umesterungen von tierischen und pflanz- 

5 lichen Fetten und Olen mit den oben genannten niedrigen 
Alkoholen zu den entsprechenden Estern. 

Die Kolonne kann auch eingesetzt werden zur Absorbtion 
von bestimmten Verbindungen aus Gasgemischen an geeig- 
10 nete (Wasch)flUssigkeiten, z.B. die" Absorbtion von 
Schwefeldioxyd in alkalische Waschfliissigkeiten. 



15 



20 



25 



Fig. 1 ist ein Langs schnitt durch einen Boden der 
Reaktionskolonne . 

Fig. 2 ist ein Langsschnitt durch eine einzelne Glocke. 

Fig. 3 ist eine Prinzipskizze zur Darstellung der 
Messung des hydraulischen Druckunter schieds . 

In der Fig. 1 sind auf dem Boden 1 Glocken 2 angeordnet, 
die an ihrem Umfang verteilt Dampf durchtrittsoffnungen 
in Form- von Schlitzen 3 aufweisen. Unter den Glocken 
befinden sich Drosselbffnungen 4. Das Zulaufrohr 5 ist 
in einer Tauchtasse 6 abgetaucht. In diesem Fall wirkt 
die Tauchtasse 6 als Zulaufwehr. Es kann aber auch 
zwischen der Tauchtasse 6 und der ersten Glocke ein 
spezielles Zulaufwehr in an sich bekannter Weise ange- 
. ordnet sein, was in der Zeichnung jedoch nicht darge- 
stellt ist. Um das Ablaufrohr 7 ist ein Ablaufwehr 8 
angeordnet, das in diesem speziellen Fall so aisgebildet 
85 ist, dafi es konzentrisch das Ablaufrohr umgibt und einen 
Sprltzschutz dar stellt. Am unteren Teil des Ablauf- 
wehrs 8 sind (Jffnungen 9 zum Durchtritt der FlUssigkeit 
angeordnet. Der FlUssigkeitsstand am Ablaufrohr 7 wird 



30 



3U6U2 

I'D 6457 """*; fe w. 

; 1 durch dessen H8he bestimmt. Die Tauchtasse 6 weist in 
der Praxis noch Offnungen fUr eine mSgliche Entleerung 

! beim Abfahren der Kolonne auf, die jedoch der Einfachheit 
halber nicht in der Zeichnung dargestellt sindo Die 
5 Kolonnenwand ist schematisch als punktlerte Linie 10 
dargestellt o 

I 

In Fig. 2 sind die gleichen Bezugszahlen zur Kennzeich- 
nung der gleichen Teile verwendet, 

10 Die Messung des Druckunterschieds wird anhand der Fig a 3 
erlSutert. Der Kolonnenboden 1 ist nur schematisch dar- 
gestellt, d.ho die darauf befindlichen Glocken sind nicht 
mit eingezeichneto Es sind lediglich die Drosselbohrungen 
4 angedeutet. Die Anordnung weist ein Zulaufrohr 5 mit 

15 Tauchtasse 6 und ein Ahlaufrohr 7 aufo Am Zulaufrohr ist 
ein Zulaufwehr 11 angeordnet. Aus GrUnden der einfachen 
Darstellung wurde am Ablaufrohr ein Ablaufwehr nicht 
eingezeichneto Der FlUssigkeitsstand 12 am Zulaufwehr ist 
grSfier als der FlUssigkeitsstand 13 am Ablaufrohr,, Der 

20 Fllissigkeitsspiegel 14 weist deshalb einen Gradienten 
auf, und die Differenz zwischen dem FlUssigkeitsstand 12 
und dem FlUssigkeitsstand 13 ist mit 15 bezeichneto Aus 
ihm laBt sich der Druckunterschied zwischen dem Druck 
der FlUssigkeitssaule am Ablauf und dem Druck der FlUssig- 

25 keitssSule am Zulaufwehr ausrechnen 0 Wenn kein Zulaufwehr 
11 vorhanden ist, mu8 entsprechend der FlUssigkeitsstand 
direkt am Zulaufrohr 5 gemessen werden. SlnngemSB gilt. 
*• dies umgekehrt fur den Fall, daB ein Ablaufwehr vor- 
handen ist, 

80 
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1 Beisplel 1 

Unter Verwendung einer Reaktionskolonne mit 32 Boden, 
bei denen die oberen 15 durch Rohrschlangen auf den Boden 
6 beheizbar ausgefUhrt sind, einer Hohe von 11 m, einem 
Bodendurchmesser von 1100 mm, 70 Glocken pro Boden, einem 
Zulauf und einem Ablauf und einem Zulaufwehr und einem 
Ablaufwehr, wobei die Ablauf wehrhtShe 150 mm und der Ab- 
stand zwischen Zulauf- und Ablaufwehr 785 mm betragt, 

10 wird ein Veresterungsverfahren betrieben. Die von den 
Glocken auf einem Boden angenommene Flaxhe betragt dabei 
17 % der FlSche des Bodens zwischen den beiden Wehren; 
dies Verhaltnis der Dampfdurchtrittsflache (Schlitze) 
durch die auf einen Boden aufgesetzten Glocken bezogen 

16 auf den freien Kolonnenquerschnitt betragt 3.5 %. Speist 
man auf den obersten Boden der Kolonne 3960 kg/h eines 
TalgfettsSuregemisches der Saurezahl SZ= 200, das einen 
ttblichen Katalysator enthalt, mit einer Temperatur von 
250°C und unterhalb des untersten Bodens einen Methanol- 

20 massenstrom von 1040 kg/h gasfSrmig bei einer Temperatur 
von ebenfalls 250°C bei einem Druck in der Kolonne yon 
11 bar ein, so ' erhalt man im Sumpf der Kolonne Methyl- 
ester der der Fettsaure entsprechenden Menge mit einer 
Saurezahl unter 0.5 und am Kopf der Kolonne ein der 

26 umsetzung und dem MethanolUberschuB entsprechendes Wasser/ 
Methanolgemisch in gasformiger Form. Der mit einem Modell- 
boden in OriginalgroBe an einem Bodenversuchsstand mit 
Wasser ermittelte Fltissigkeitsgradient betragt 0.13 mbar/ 
m. Die DrosselSffnungen wurden so gewMhlt, daB der 

3° trockene Druckverlust das 30-fache des Druckunterschiedes 
zwischen Zulauf- und Ablaufwehr aufgrund des gemessenen 
Fliissigkeitsgradienten betragt. Mit der geometrischen 
Form einer kreisrunden Drosseloffnung betragt der Durch- 
messer dieser DrosselSffnungen 10 wt> Die beschriebene 

35 wahl der GrSBe der DrosselSffnungen bewirkt, daB die 
" Kolonne einwandfrei arbeitet, d.h. weder am Kopf noch 

im unteren Bereich durchregnet. f - 
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1 Beispiel 2 

Unter Verwendung einer Raktionskolonne mit 35 BSden der 
in Beispiel 1 beschriebenen Art, einer HShe von 16 m, 
6 einem Bodendurchmesser von 1.1 m, einer Ablaufwehrhohe 
von 150 mm erhalt man bei der Veresterung von Glycerin 
mit Essigsaure einen Umsatz von 90 % bezogen auf das 
eingesetzte Glycerin. Dabei werden 440 kg/h Glycerin 
bei einer Temperatur von 140°C auf den obersten Boden 

10 mit einem Ublichen Katalysator und unter dem untersten^ 
Boden 570 kg/h Essigsaure bei einer Temperatur von 150 C 
gasfSrmig eingespeist. Die Kolonne hat einen Sumpfdruck, 
der nur wenig Uber Umgebungsdruck liegt. WShrend am Kopf 
der so betriebenen Kolonne 94 % des Reaktionswassers 

16 praktisch essigsaurefrei gasformig abgezogen werden, 
kann am Sumpf der Kolonne zu 90 % umgesetztes Glycerin 
als Glycerinacetat entnommen werden, das.mit der iiber- 
schiissigen Essigsaure und ca. 6 % des Reaktionswassers 
vermischt 1st. Der Fliissigkeitsgradient fUr Glycerin 

20 bei den Betriebsbedingungen betragt 0.1 6 mbar/m. Es wurde 
das 25-fache des hydraulischen Druckunterschiedes zwischen 
Zulauf- und Ablaufwehr aufgrund des gemessenen Flussig- 
keitsgradienten fUr den trockenen Druckverlust des Bodens 
. aufgrund einer im Vergleich zu Beispiel 1 hcheren ver- 

35 ' gleichbaren Luftgeschwindigkeit bezogen auf den freien 
Kolonnenquerschnitt als ausreichend angesehen. Der 
trockene Druckverlust von dann 3.1 mbar wird bei der 
angegebenen Gasbelastung mit einer kreisrunden Drossel- 
Bffnung von 11 mm^ unter jeder Glocke erreichto Die 

80 beschriebene Wahl der GroBe der Drosseloffnungen bewirkt, 
daS die Kolonne einwandfrei arbeitet, d.h. welder am 
Kopf noch im unteren Bereich durchregnet. 
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In den Beispielen warden Standardglocken mit einem Durch- 
messer von 50 nan (50-er Standardglocke) verwendet. Bei 
Einsatz von Glocken mit einem groBeren Durchmesser wttrde 
sich bei gleichem Kolonnendurchmesser die Anzahl der 
Glocken verringem; wttrde man anstatt der 50or Standard- 
glocke eine 80er Glocke einsetzen, wtirde sich die Anzahl 
der Glocken auf 60 verringern. Gleiche Stromungsbe- 
dingungen unter der Glocke wttrden eine Drosselbohrung 
von 12 mm 0 erfordern. Bei Einsatz einer 125er Glocke 
wttrde sich die Anzahl der Glocken auf 30 verringern und 
die Drosselbohrung mttBte einen 0 17 mm aufweisen. 

Die Flachenverhaltnisse zwischen der Projektionsf lache 
der Glocke und der Drosselbohrungsflache, welche nicht 
konstant sind, konnen unter gewissen Vereinfachungen 
15 nach folgender Formel berechnet werden: 

n 1 d d : Drosselbonrungsdurch- 

2 = h~ 1 1 messer bei Verwendung 

2 der Glocke vom Typ 1 

d 2 : Drosselbohrungsdurch- 
messer bei Verwendung 
der Glocke vom Typ 2 

ni ,n 2 : Anzahl der dann auf 
einem Boden von be- 
stimmtem Durchmesser 
untergebrachten 
Glocken. 
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